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Verfahren und Vorrichttmg zur Herstellung von weitgehend kugel- 
fSrniigen, KieselsSure enthaltenden Hydrogelen 

Gegenstand der vorliegenden Brflndung ist ein Verfahren und 
eine Vorrichtung zur Herstellung von weitgehend kugelf Srmigeffl 
kieselsaurehaltigen Hydrogel. 



Kieselsaurehaltige Hydrogele hesltzen eine Vielzahl von An- 
wendungsmSglichkeiten und dienen z.B. inshesondere ale Ausgangs- 
produkte fttr die Herstellung von hochprozentigen hestandigen 
Kieselsaurehydrosolen oder werden durch Trocknung je nach ihrer 
Yorhehandlung in engporige oder weitporige Kieselgele liberge- 
ftthrt. So wird hekanntlich engporiges Kieselgel in sttickiger 
Oder Icugeliger Porm zur techniachen Trocknung von Gasen einge- 
setzt. Auflerdem werden groBe Mengen weitporigen Kieselgele fein- 
vermahlen als Lackmattierungsmittel, als Antiblockmittel fiir 
Kunststoff-Polien, far Blerstahilisier^mg und flir viele andere 
Zwecke verwendet. ¥elterhin ist Kieselsaurehydrogel ein Einsatz- 
stoff fiir die Herstellung von Katalysatoren. 

Aufgrund der Vielzahl dieser Anwendungsmbglichkeiten besteht 
daher ein groBes Interesse, Kieselsaurehydrogel auf einfaohe 
Weise in einer leicht handhabbaren Porm, z.B. als Kugeln, zu 
erzeugen, wobei es wegen der versohiedensten AnwendungsmSglich- 
keiten von Vorteil ist, wenn bei der Herstellung keine Verfahren 
benutzt werden, die eine Verunreinigung des Hydrogels zur Polge 
haben, 

Es ist bekannt (DBP 896 189), dafi man kugelf brmige Kieselsaure- 
hydrogele dadurch herstellen kann, daQ man aus einem kiesel- 
saurehaltigen Rohstoff, z.B, Wasserglas, durch Umsetzung mit 
einer saure, z.B. Sohwef elsaure , ein gelbildendes Kieselsaure- 
hydrosol herstellt und dieses in Form einzelner Tropfen duroh 
ein mit Wasser und dem Hydrosol nicht mischbaresgasfarmiges oder 
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flttsslges Medium, z.B. ein MineralBl, hindurchleitet . Die Hydro- 
soltropfen nehmen dabei eine mebx oder weniger kugelfSmige ffe- 
stalt an und verbleiben so lange in der Olschicht, Ijis die TJn- 
wandlung vom Sol in das feste Hydrogel erfolgt ist. Die nacli dem 
aufgezeigten Terfahren hergestellten Hydrogelkugeln enthalten 
im allgemeinen nur ca. 10 Gew.jf SiOg. Infolge ihrer aufwendigen 
HerstellTing und der MineralSlverunreinlgung werden sie fast aus- 
schlleBlich zu Perl en fUr die Trocknung techni sober Gase ver- 
arbeitet. Sofern bei diesem Verfahren die Miscbung in ein gas- 
fSrmiges Medium verspritzt wird, arbeitet man so, dafl man aus 
Wasserglas, SchwefelsSure und Aluminiumsulfat mittels einer 
Miscbdttse zunSchst HydrosoltrBpfcben mit einem Gehalt von ca. 
10 Gew.jf Kieselsaure und Tonerde erzeugt, die in einem mit Luft 
gefttllten Eessel gespritzt werden. Unter den angewandten Be- 
dingungen erfolgt die Umwandlung des Hydrosols zu Hydrogel inner- 
halb einer Sekunde, so daB dieldeinen HydrogeltrSpfchen in 
einer Wasserscbicbt am Boden des Kessels aufgefangen tind weiter- 
verarbeitet werden kBnnen. 

Die bei dieser Arbeitsweise erf orderlicbe auBerst rascbe Um- 
wandlung vom Hydrosol in das Hydrogel ist im Dauerbetrieb nur 
sebr schwer zu verwlrklichen, weil sich infolge der fur ein 
Bolches Verfahren notwendigen Reaktionsbedingungen im Mischraum 
und am DUsenmund nacb kurzer Zeit Verkrustungen bilden, die sich 
auch bei sehr kurzen Verweilzeiten und intensiver Durchmischung 
im Mischraum nicht vermeiden lassen. Eine stabile Pahrweise 
wird dadurch sehr erschwert bzw. fast unmSglich gemacht. AuBer- 
dem ist es auf diese Weise nicht mbglioh, Uber einen l&igeren 
Zeitraum einwandfrei homogen gemischte Hydrogelkugeln zu er- 
halten, die sich bei entsprechender ITachbehandlung zu kugel- 
fbrmigem, engporigem Zieselgel weiterverarbeiten lassen. Die 
Herstellung von kugelfBrmigen KieselsSurehydrogelen im gas- 
fQrmigen Medium hat deshalb bisher noch keinen Bingang in die 
Sechnik gefunden. 

Es ist daher verstandlich, dafi in der Technik bis heute in 
groBem AusmaB Verfahren praktiziert werden, die ein nicht ver- 
unreinlgtes Kieselsaurehydrogel mit bis zu 15 Gew.56 SiOg lie- 
fern, allerdings in stUokiger Perm. Bei dieser Arbeitsweise 
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laBt man das unbestandige EieselsSureliydrosol zimachst ztud 
Hydrogel erstarren und zerklelnert ansclalieBend dae kompakte 
Hydrogel zu Gelbrucli. Oftmals mlissen dabel die eingesetzten 
Robstoffe Wasserglas und Schwefelsaure und das gebildete Kiesel- 
saxirebydrosol auf 5 bis 10^0 gekiihlt werden. Auflerdem Bind die 
Vorricbtungm f lir die ttberfUhrung des Hydrogels in die Splitt- 
form recbt koinpliziert und aufwendig. 

lier vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein Ver- 
f abren zur Herstellung von weitgebend kugelf ?3rinigen kieselsaure- 
baltigen Hydrogelen aus dxircb Umsetzung alkaliscber kiesel- 
saurebaltiger Robstoffe mit sauren IBsungen erbaltenen Kiesel- 
saurebydrosolen zu scbaffen, bei dem die Kieselsaurebydrosole 
in einem gasf brmigem Medium in Tropfenform Ubergelttbrt und zu 
eineiD kugelf brmigein Hydrogel verfestigt werden, das gegebenen- 
falls nacb einer anscblieBenden Alterung und/oder einem Basenaus-r 
tauscb gewascben wird, wobei die ITacbteiie des bekannten Yer- 
fabrens vermieden werden. 

Es wurde gefunden, dafi diese Aufgabe dadurcb gel68t werden kann, 
dafi man zwecks Bildung des Eieselsaurebydrosols zunacbst die 
saure Losung am stromaufwarts gelegenen Bnde einer kontinuier- 
licb drucbstrBmten Miscbzone einflibrt und den kieselsaurebalti- 
gen Robstoff in stromabwartiger Ricbtung verteilt der sauren 
LSsung zufUbrt* 

Wesentlicbes Kennzeicben des erfindtmgsgemaBen Verfabrens ist 
es, daB die KoiDponenteafiir die Bildung des Kieselsaurebydrosole 
nicbt unmittelbar vor dem Verspritzen zwecks tfberfttbrung des 
Sols in die Tropfenform zusaamaentreffen, sondem dafi sie vorber 
eine Miscbzone passieren. Ein weiteres wesentllcb.es Herkmal 
der erflndungsgemaOen Arbeitsweise bestebt darin, dafi man am 
stromaufwartigen Ende der Miscbzone zunacbst die saure IiSsung 
einfUhrt und zu dieser sauren Lb sung auf ibrem Wege durcb die 
Miscbzone die jeweils erf orderlicbe Menge des kieselsaurebalti- 
gen Robstoffes in Teilmengen an mebreren, in axialer Ricbtung 
verteilten Miscbstellen graduell zuflibrt Oder aber aucb die Zu- 
fttbrung liber die gesamte Miscbzoneniange obne 5rtlicbe Unter- 
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"brecliung erstrecirt, Dadurch wlrd die Schwef elsUure mit einem 
Teil des Wasserglases zunachst zu einem sauren Hydrosol xunge- 
setzt, BrtlicTie alkalische Reaktion wlrd vermieden Tind die 
Neutralisation des gut durchgemischten sauren Hydrosols wird 
zum stromabw^tigen Ende der Mischzone hin alliDMhlich zu Ende 
geftihrt, wobei es vresentlich ist, daiS keine RtickveriDiscliung 
eintritt • 

Die beiden EoiDponent»werden vorzugsweise mit Drall in die Misch- 
zone eingeffihrt, indem man die Komponenten tangential in die 
meist zylindrlach ausgebildete Mischzone einstrOmen laBt. Die 
EinstrSmrichtungen kOnnen in alien Mischebenen gleich oder auch 
alternierend sein. Die alternierende EinfUhrxxng bringt wegen 
der hBheren.Relativgeschwindigkeiten etwas bessere Durch- 
miechungen, hat aber unter Umstfinden hShere Brtliche Verweil- 
zeiten zur Polge, verbunden mit der Gefahr von Rllckmischungen 
und Verstopfungen bzvr. Krustenbildung. Um diese Sefahren zu 
vermeiden jwerden die Komponenten vorzugsweise mit Gleichdrall 
in die Mischzone eingeftthrt. 

Als kieselsaurehaltige Rohstoffe dienen insbesondere Natriiim- 
oder KaliumwasserglaslBsmgen mit Konientrationen von z,B. 10 
bis 20 Gew.^ SiOg, die auch Peinanteile z.B, des erzeugten Gels 
gelBst Oder suspendiert enthalten konnen, Als saure IBsungen 
kommen verdiinnte MineralsSuren, insbesondere verdlinnte Schwefel- 
saure in Konzentrationen von 20 bis zu 35 Gew.^ in Betracht. Es 
ist ein weiterer Vorteil des erfindungsgemSBen Verfahrens, daB 
es hlemach mSglich 1st, die Reaktlonskomponenten In Konzen- 
trationen nahe der oberen Grenze der genannten Bereiche einzu- 
setzen, so daB man auf diese Weise homogene Hydrogele mit einem 
Gehalt von bis zu 18 Gew.^ SiOg erzeugen kann, wenn man in der 
Mischzone Tempera turen von 45^0 nicht Uberschreitet* Bei KUhlung 
des eingesetzten Wasserglases und der Sohwef elsfitire auf z*B* oa.^ 
10^0 ist es sogar mBglioh, glasklare Hydrogelkugeln mit einem 
SiOg-Gehalt von liber 18 bis etwa 23 Gew.?6 herzustellen. Je nach 
dem SiOg-Gehalt des herzustellenden Hydrogels kbnnen daher 
Temperaturen von 5 bis 4-5° elngehalten werden. Bel nledrigen 
Konzentrationen der beiden Ausgangskomponenten wfihlt man zweck- 
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naBig hohere Temperaturen innerhalb des angegebenen. Berelchs. 

Die beiden Eomponenten werden in aolchem Verhaitnis zueinander 
in die Mischssone eingefUhrt, daB das in der Misohzone gebildete 
Kieselsaurehydrosol einen pH-Wert von 5 bis 10, vorzugsweise 
von 7 bis 9, erreicht. Innerhalb dieses Bereiches halt man 
zweckniafiig um so niedrigere pH-Werte ein, je hBher die Konzen- 
tration der Komponenten nnd je hCher die Tenperatur ist. 

Das erfindiangsgemaBe Verfahren sei im fblgenden anhand der 
Pigur, in der eine fUr die DurchfUhrung des erfindungagemaBen 
Verfahrens geeignete Vorrichtung veranschaulicht ist, naher er- 
lautert . 

Das auBere, vorzugsweise zylindrische ttehause 1 ist mit zwei 
auf seiner Lange versetzten Rohrzuleitungen 2 fUr die sanre 
LSsnng und 3 flir den kieselsaurehaltigen Rohstoff versehen. In 
diesem Gehause ist vorzugsweise koaxial die Mischkannner 4 ange- 
ordnet. Diese ist auf ihrer stromauf warts gelegenen Stimseite 
5 verschlossen und hat auf ihrem aufieren Umfang einen Bund 6, 
der den Raum zwischen Gehause 1 und der AuBenwand der Mischkanmier 
4 zwischen den beiden Rohrzuleitungen 2 und 3 in zwei Ringraume 
7 und 8 aufteilt und dicht voneinander trennt. Selbstverstand- 
lich ist es auch mSglich, die beiden Reaktionskomponenten der 
Mischkannner nicht ttber die beiden Ringraume, sondem direkt 
zuzufUhren. Aus der ersten Vorkamnier 7 strBmt die saure IBsung 
durch eine oder auch mehrere, vorzugsweise tangential ange- 
ordnete Bohrungen oder Kanaie 9 in die Mischkanner 4 ein. Der 
kieselsaurehaltige Rohstoff gelangt von der Vorkaamer .8 durch 
langs der Mischkammer in nehreren QuerschnittBebenen ebenfallB 
vorzugsweise tangential angeordnete Bohrungen oder Kanttle 10 
in die MischkanBDer 4. Anstelle der in nehreren Quereohnitts- 
ebenen angeordneten Bohrungen 10 kann auch ein Ittnga der Misch- 
kaoner sich erstreokender tangent ialer Sohlita ftlr die Zuftthruag 
des kieselsaurehaltigen Rohstoffes vorgesehen sein. In Palle 
der Anordnung von einzelnen Bohrungen wird der kieselsaure- 
haltige Rohstoff graduell und in Palle der Anordnung eines 
Schlitzes langs der gesamten Nischzone ohne Urtliche Unter- 
brechung kontinuierlich der sauren LOsung beigenischt. 
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Es ist im Prinzip moglich, unmittelbar hinter der letzten Zu- 
fUhrebene eine Diise anzuordnen, durch die das gebildete Hydro- 
BOl zwecks TropfenMldung in ein gasf brmlges MedixuD, das sicTi 
in denj Hydrosol nicht inerklich lost, z.Bo Luft, zu verspritzen. 
Es hat sich gedoch als zweckmafiig erwiesen, das gebildete Hy- 
drosol vor seiner Terspritzung noch eine Nachmlsclizone olme 
weitere Zufuhr des kieselsfturehaltigen Rohstoffes passieren zu 
lassen/ Um dies zu erreichen, ist in der Mischkammer ein wei- 
teres Gehause, z.Bo ein Kunststof f schlauch 11, eingelegt, der 
mit Durchtrittsoffnungen versehen ist, die genau mit den oben 
erwahnten Bohrungen Oder Kanaien 9 und 10 fluchten. Dieser 
Scblauch ragt aus der eigentlichen Misclizone nocbi mn etwa der 
Ifinge dieser Mischzone aus ihrem stromabwartigen Ende heraus. 
Dadurch. wird eine sekundSre Mischkanjiner 12 (NachmisclikaiDiDer) 
gebildet, in die kein kieselsaurebaltiger Rohstoff eingefuhrt 
wird. Durcb. die bescbriebene Ausf iihrungsf orm wird ein kanten- 
freier tJbergang zwiscben der eigentlichen MischkanjiDer 4 und 
der HachmischkaiDiDer 12 geschaffen und somit die Entstehung von 
Yerkrustungen am tlbergang wirksam verhindert, 

Als rase bzw, Spritzmundstiick zum Verspritzen des gebildeten 
Kieselsaurehydrosols in das gasfSrmige Medium wird zweckmSBig 
ein z.B, flach, oval, nierenformig oder Shnlich ausgebildetes 
RohrstUck 13 auf das stromabwarts gelegene Ende des Schlauch- 
stttckes aufgeschoben, so daB auch bier ein kantenfreier ttber- 
gang vorliegt. 

Weiterhin hat es sich als vorteilhaft erwiesen, dem als Nachmisch- 
kammer dienenden Teil des Schlauches an einer oder mehreren 
Stellen einen flachen Strbmungsquerschnitt zu erteilen, um die 
Geschwindigkeitsumlangskomponenten zugunsten der Axialkompo- 
nenten zu reduzieren. 

Die Yorrichtung kann den jeweiligen Gegebentaelten wie z.B. 
Henge, Konzentration und lemperatur der Ausgangastoffe, ange<- 
paflt und auf diese Weise z.B. durch Dimeneionierung der Misch- 
kammer durch die Anordnung, Zahl, Form und Grbfle der Offnungen 
fllr die ZufUhrung der Reaktionskoaponenten optimiert werden. 



209832/0976 



- 7 - 



- 7 - 



O.Z. 27 298 



Die Mischkaanner soli vorteilhaft ein Verhaitnis von LSnge zu 
Durchmesser von 5 bis 20 aufwelsen. Die LSnge der MisclikaiDiDer 
betrSgt In der Kegel etwa 50 bis 200idid. 

Die NacbmiscWcanmier, die zweckmaBig den gleicben DurduDesser 
wie die eigentliclie Misclikannner aufweist, wird vorteilliaft bo 
dimensioniert, daB VerweilzeitSi von 0,01 "bis 0,1 Sekunden ein- 
gehalten werden kBnnen. In Anbetraclit der durcbzusetzenden 
Mengen der Reaktionskomponenten bedeutet dies, daB die LSnge 
der NacbmisclikajDnier, d.h. i3er Zammer in der kein kieselsaure- 
haltiger Robstoff zugefiihrt wird, etwa 100 bis 300 mm betragen 
kann. 

Yon ausscblaggebender Bedeutung fUr ein gutes Punktionieren 
der Torricbtung ist,dafi innerbalb der Misobkammem und an ihren 
tibergangen keine Zanten vorliegen, die AnlaB zur Aiisbildung von 
Yerkrustungen geben kiSnnen. 

Das naob dem erfindxingBgemSBen Yerfabren erbaltene kugelf Brmige 
Kieselsaurebydrogel kann obne weitere Bebandlung in all den 
Pailen weiterverarbeitet werden, bei denen es niclit auf die 
Erbaltung der Eugelform ankommt. So kSnnen diese kugelfbrmigen 
Kieseleanrehydrogele nacb den Ublicben Metboden zu Kieselsaure- 
Bolen Oder zu weitporigem Kieselgel weiterverarbeitet werden. 

Will man dagegen die Hydrogelkugeln zu engporigem, z.B. als 
Trockenmittel geeignetem Zieselsauregel unter Erbaltung der 
Zugelform weiterverarbeiten, so mllBsen die Hydrogelkugeln in 
an Bicb bekannter Weise einer Oelalterung und einem Basenaus- 
tauBcb vor der !Drocknung unterworfen werden. 

Dabei bat sicli ttberraBObenderweiee berausgestellt, dafl man bei 
der Alterung der nacb dem erfindungsgemaBen Yerfabren berge- 
stellten Hydrogelkugeln nicbt atif die Einbaltung der liblicber 
weise notwendigen tiefen Temperaturen von z.B. 5°C angewfesen 
ist, \im bei der anscblieSenden Trocknung kugelf Srmiges eng- 
poriges Kieselsauregel mit hober Pestigkeit und guten Trocknungs- 
eigenscbaften zu erbalten. Die Alterung kann vorteilbaft aucb 
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bei li?)liereii Temperaturen z.B, von 15 bis 30^0 vorgenoxDmen weraen, 
wobei eine Alterungsdauer in diesem Temperaturbereicli von 5 
bis 120 Minuten, vorisugsweise 5 bis 20 Minuten ausreicht. An- 
sobliefiend an die Alterung wird eine S&uerung vorgenonuoen, d.h. 
das Hydrogel wird mit einer sauren LSsvmg, z.B, einer verdiinnten 
Mlneralsaure , die auch salzhaltig eein kann, vrie z.B, Schwefel-- 
saure oder Salpetersaure, behandelt. Die Sauren haben vorteil- 
baft eine Konzentration von mind est ens 0,8 Gew.^. Nacb oben ist 
der Konzentration keine Grenze gesetzt, ^docb wird man aus 
wirtschaftlichen Grtinden Konzentrationen ixnter 25 Gew,j6 bevor- 
zugen. Die Sauerungsdauer betrUgt vorteilbaft 0,5 bis 3 Stunden, 
AnschlieBend an die S^uerung wird das Hydrogel in an sicb be- 
kannter Weise, z,B« mit schwach saurem Wasser ausgewascben und 
dann bei Teiftperatnren von 100^ bis 130^0 getrocknet. 

Die gescbilderte Arbeitsweise zur Herstellung von kugelf SrmigeiD, 
engporigem Kieselgel fUr die technisclie Gastrooknung ist im 
Tergleich zu den bisher bekannt gewordenen Methoden wesentlich 
einfacber. So ergibt die Yerklirzung der Altemngszeit eine be- 
acbtlicbe Yerkleinerung des betreffenden Anlageteils • Die sonst 
Ublioben Aufwendungen flir eine KUhlung des Hydrogels wahrend 
des Alterungsprozesses k5nnen entfallen* AuBerdem betr&gt die 
far die Sanrebebandlitng notwendige Zeit nnr 0,5 bis 3 Stunden, 
wogegen bei den in der Literatur beschriebenen Basenaustausch- 
prozessen Bebandlnngszeiten von xoebr als 10 Stunden nicht selten 
sind. SchlieBlich l£l6t sioh nacb dem Terfahren der vorliegenden 
Erfindung ein xnit einer relativ starken S&ure behandeltes Hydro- 
gel anscbliefiend schneller salzfrei auswascben. 

Beispiel 1 

Es wird eine in der Pigur dargestellte Mischdlise nit folgenden 
Daten benutzt: Der Durchmesser der zylindrischen, aus einem 
Eunststoffscblaucb gebildeten Misobkaimser betrftgt 14 asot die 
HiscbratuslSnge (einscbieBlicb Nacbinisohstreoke) 350 sud. Nahe der 
stirnseitig verschlossenen Eintrittsseite der Mischkanoer ist 
eine tangentiale Einlaufbobrung von 4 mm Durchmesser ftir die 
Schwefels&ure angebraobt* Es schliessen sich vier weitere 
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Bohrungen nit ebenfalls 4 mm DurohmesBer und gleicher Einlauf- 
richtung fttr das Wasserglas an, wobel der Abstand der Bohrtmgen 
voneinander, in Langsrlcbtimg der Mischkammer gemeBserL, 30 ran 
betrSgt. Fiir die primSre Mischzone ist denmacb das Verhaitnis 
von ISnge zu Durchmesser etwa gleioh 10. PUr die sich an- 
schliefiende sekundare Misclizone liegt dieses Verhaitnis bei 15. 
Als Sprit zmundstttck wird ein flachgedrUcktes, leicht nieren- 
formig ausgebildetes Rohrstiick aber das Austrittsende des Kunst- 
stoffschlauches geschoben. 

Beschickt wird diese Misehvorrichtung nit 325 l/b 33 gewichts- 
prozentiger Schwefelsaure von 20°C mit einem Betriebsdruok von 
ca. 2 ata Bowie 1100 lAi Wasserglas (hergestellt bus techni- 
scbeni Wasserglas nit 27 Gew.^ SiOg und 8 Gew.^ FagO durch Ver- 
dttnnung mit Wasser) mit einem litergewicht von 1,20 kg/l \md 
einer Temperatur von ebenfalls 20°0 mit einem Druck von eben- 
falls ca. 2 attt. In der mit dem Kunststof fscblauch ausgeklei- 
deten Mischkammer wird durch fortschreitende Neutralisation 
ein unbestandiges Hydrosol mit einem pH zwischen 7 und 8 ge- 
bildet, das bis zur vollstandigen Homogenisierung noch etwa 
0,1 Sekunden in der Nachmischzone verbleibt, bevor es durch 
ein DUsenmund stuck als facherfBrmiger Pllissigkeitsstrahl in die 
Atmosphare gespritzt wird. Der Strahl zerteilt sich wahrend dee 
Pluges durch die Luft in einzelne Tropfen, die Infolge der Ober- 
fiaohenspannung weitgehend in eine kugelige Perm ttbergehen und 
die noch wahrend ihres Pluges innerhalb ca. einer Sekunde zu 
Hydrogelkugeln erstarren. Die Kugeln haben eine glatte Ober- 
fiache, Bind glasklar, enthalten etwa 17 Gew.^ SiOg und haben 
folgende Komverteilung: 

>8 mm 10 Gew.j6 

6 - 8 mm 45 Gew.^ 

4 - 6 mm 34 Gew.Jfe 

<4 mm 11 Gew.?^ 

Selbstverstandlich kann die Komverteilung durch Verwendung 
anderer Dttsenmundstttcke beliebig variiert werden. 
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Die Hydrogelkugeln werden in einem WaeolitTunn aufgefangen, der 
nahezu vollstandig inlt Hydrogelkugeln angefttllt ist, imd in 
dem die Kugeln sofort ohne Altenmg nit ca. 50®0 waxmen, 
aniDoniakalisoli gestellteiD WasBer in einem kontinuierlicli rer- 
laufenden Gegenstromprozefi salzfrei gewasoUen warden. 

Die gewasohenen Hydrogellcugeln werden bei 200 Ms 500°0 ge- 
trooknet und anaohliefiend gemahlen. Das erhaltene pulverf brmige 
weitporige Kieselsauregel hat eine spezifisclie ODerflSche von 
300 Ms 350 m^/g, ein spezifisches Pcrenvoluinen von 0,8 Ms 
1,0 cm'/g und kann nach Mahlfeinheit fUr die verschiedensten 
Anwendungen eingesetzt werden. 

BeisMel 2 

In der in Beispiel 1 bescliriebenen MiscMttse werden naoh dem 
erfindungsgeiaBen Terfahren aus 32 gewiditsprozentiger Schwef el- 
sauxe und Wasserglas der Dichte 1,18 Hydrogelkugeln nit 15 ^ 
SiOg erzeugt, die in neutralem Wasser von 20°C aufgefangen wer- 
den und dort 5 l3is 10 Minuten zwecks Alterung verMeilaen. An- 
schlieBend wird das kugelfBrmige Hydrogel durch SieUung in eine 
Komfraktion zwischen 6 und 8 mm sowie in tJber- und Unterkom 
getrennt. WShrend der tJber- und Unterkom gemaB Beispiel 1 zu 
pulverfSrmigeiD, weitporigen Kieeelgel weiterverarbeitet wird, 
wird die Nutzkornfraktion eine Stunde lang mit 5 gewiditspro- 
zentiger ScbwefelsSure von Raumtemperatur gesSuert und an- 
schlieflend mit schwach scliwefelsaurem Wasser von pH 2 tei Raum- 
temperatur salzfrei gewaschen. Nach einer 10- Ms 12-standigen 
Trocknung tei 100® bis i30°0 in einer Wasserdampfatmosphare und 
einer naobfolgenden Aktivierung Dei 250°G erhait man ein hartes 
zu ttber 90 Sew.jJ aus unversebrten, ganzen Kugeln bestehendes 
Kieselgel nit folgenden Eigensobaften: 

spezifiscbe OberflScbe 805 m /g 

spezifiscbes Porenvolumen 0,4-2 cm /g 

Scbttttgewicbt 810 g/l 

Glttbverlust (bei 900°C) 6,0 ^ 

Kamung 94 5^ zwischen 3 und 4 nm 
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Die isotliernie Gleicligewiclitabeladxing X. "bei 25°C Tjetr&gt tel 
elner relativen Luf tf eucbte Y von 

X : 20 Si AO ft 60 ^ 80 ^ 

f : 13,9 25,8 34,6 ^ 38,1 ^. 
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Patentaneprttohe 

1. Yerfahren zur Herstellung von weitgehend kugelf ernigen, Ziesel- 
saure enthaltenden Hydrogelen aus durch Umsetzung alkalischer, 
kieselsaurehaltlger Rohatoffe nit sauren Losungen erlialtenen 
Kieselsaurehydrosolen duroh Verspritzen dee Zieselsaurehydroeols 
in Tropfenform in ein gasfSriniges MediiUD und Verfeatigung deg 
tropfenfBroigen Hydroaola wtthrend dea freien Pallea zu elnem 
kugelfBrniigen Kieselaaurebydrogel, gegebenenfalla durch an- 
Bchliefiende Alterung, und/oder Basenauatauach und/oder Vaschen 
,dea kugelfSrniigen KieaelaMurehydrogela, dadurch gekennzeichnet. 
dafl man zwecka Bildung dea Kieaelaaurehydroaols zunachat dfe Bams 
IiSsung am atromaufwarta gelegenen Ende einer kontinuierllch 
durchatrSmten Miachzone einftthrt und den kieaelaaurehaltigen 
Rohatoff in atromabwartiger Ricbtung verteilt der sauren ISsung 
zuftibrt. 

2. Yerfahren nach Anapruch 1, dadurch gekennzelcbnet. dafl man 
die aaure Loaung und/oder den kieaelaaurehaltigen Rohatoff 
tangential in die Miachzone einfUhrt. 

3. Yerfahren naoh AnsprUchen 1 und 2, dadurch gekennzeicbnet^ daS 
man bei tangentialer Einftthrung der satiren IBsung und dea kie- 
aelaaurehaltigen Rohetoffes beide Eooponente in Gleicbdrall zu- 
einander einfilhrt. 

4. Yerfahren nach Anaprttchen 1 bia 3, dadurch gekennzeiohnet, dafl man 
daa kugelfSrmige Kieselaaurehydrogel 5 bia 120 Minuten lang in 
wasariger Lbaung bei Temperaturen von 15 bia 30°C altert, das 
gealterte Hydrogel 30 bis 180 Minuten lang mit einer sauren 
IBsung behandelt und dann in an sich bekannter Weise auswascht. 

5. Vorrichtung zur Durchftthrung dee Verfahrens nach Anaprttchen 

1 bia 3f gekennzeichnet duroh eine vorzugaweiee durch ein zylin- 
driachea Rohr gebildete Miachkammer mit auf ihrer LSnge versetzten 
Einlaufbffnungen fUr die saure LBaung und den kieaelaaurehaltigen 
Rohatoff, die an ihrem atrooaufwartigen Ende atimaeitig ver- 
schloaaen iat und deren stromabwartigea Ende in einem DUaen- 
oundetiick endet. 
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6. Torrichtung nach Anspruch 5> dadurch gekeiinzeichnett dafl die 
EinlaufBffnungen in die Mischkanraier tangential angeordnet sind. 

7. Vorrichtung nacli Ansprllchen 5 und 6, dadurcli gekennzeichnett dafi 
die MischkanuDer mit einem Kunststoffschlauch ausgekleidet ist, 
der genau mit den BinlaufBffnungen in die Mischkammer fluchtende 
Durchtritte aufweist und der in stromabwartiger Richtung aus der 
Mischkannner herausragt, bevor er in das Das enmundst lick ttbergeht. 

8. Vorrichtung nacb Ansprttchen 5 bis 7, gekennzeicbnet durch 

\UD das zylindriscbe Rohr angeordnete und durcb einen Bund dicbt • 
voneinander abgetrennte Ringraume, die mit je einer Zufttbrungs- 
leitung ftir die saure ISsung und den kieselsaurebaltigen Rob- 
stoff versehen sind* 

9. Torrichtung nacb Ansprlicben 5 bis 8, dadurch gekexmzeiohnet, 
dafl die EinlaufHffnung tUx den kieselsaurehaltigen Rohstoff 
eia in langsrichtung der Mischkammer verlaufender, tangential 
einmiindender Schlitz ist. 



Badische Anilin- & Soda-Pabrlk 




Zeichn. 
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